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DETAILS 



NEW —^^^^^i. 

Breaking of an oil-in-water type emulsion by rapidly 
lowering the pressure to 300 - 152 mm Hg below the sat- 
uratwn vapour pressure, so that fine bubbles of steam 
are generated, particularly by injecting the emulsion 
into a column. 

advantac;e5; 



Permits oil-in-water emulsions with droplet aixe 
K .u broken purely by physical means, so thai 

both the Oil and water can be recovered. 

USES 

All types of mineral, animal and vegetable oil emul- 

sions and particularly cmuleionB of fuel oil. etc. from 
refinery effluents. 



usJ^lJt^V ^""""Z connected in series may be 
used for the injection of the emulsion via pressure 
control valves (2) to give a nozzle velocity of at least 
3 m/sec from one or more nozzles. The pressure in the 
i ,«P^^^ W the top of the column is^eld at a 

pre- determined pressure below that of the saturation 
vapour pressure of the emulsion. Oil separates out and 

uo'the'L^ "^^l"^"^ pro^duced and Vue 

up the column, and the oil is withdra^ through the 
discharge pipe (9). The steam may be condensed to 

rlTirV^'''''^' serving to produce the 

required low pressure. 

EXAMPLE 

eniulsion. of pH 6. 5 contng. 5000 ppm light oil, was 
injected into it at 30 - 60 l/hr and 120- C.%epa rated 
water contained 5 ppm olL -cparaiea 



The 
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Meer in het bijzonder heeft de. uitviading betrekking'op eerTwerk-" 
vijze voor het breken vein emulsieSf die uit ninerale olien, zoals 
stookolie, lichte olie, kerosine, enzovoorte of dierlijke of plant- 
aardige olien en water beetaan^door zich in de emulsie autpgeen 
stoombellen te laten ontwikkelen. 

Er staat een aantal inethoden;ter beschikking voor het breken 
van emulsies van het olie«in-water-typei die in het algemeen in 
twee typen methoden ktumen worden onderverdeeld, dat wil zeggen 
fysische en ohemische methoden. 

Van de methoden voor het fyeisch breken van emulsies is in 
het algemeen gebruik gemaakt van een soheidingsmethode door opromen 
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De uitvinding heeft betrekking op een werkwijze voor het breken 
van emulsies, die ale afval bij aardolieraf finaderi jen, andere 
cheraische fabrieken, enzovoort optreden en uit olie en water bestaan. 
Meer in het bijzonder heeft de uitvinding betrekking op een werk- 
,5 vd.jze voor het breken van emulsies, die uit minerale olien, zoals 

stookoliet lichte olie, kerosine, enzovoorte of dierlijke of plant- 
aardige olien en water bestaan, door zich in de emulsie autpgeen 

i 

stoombellen te laten ontwikkelen. 

Er staat een aantal methoden ter beschikking voor het breken 
10 van emulsies van het olie-in-water-type, die in het algemeen in 
twee typen methoden kunnen worden onderverdeeldi dat wil zeggen 
fysische en chemische methoden. 

Van de methoden voor het fysisch breken van emulsies is in 
het algemeen gebruik gemaakt van een scheidingsmethode door opromen 
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vaarbij in water opgeloste lucht onder driik wordt gebruikt, een schei- 
dingsmethode, waarbij een contact tussen evenwijdige platen v;ordt 
toegepast dat wil zeggen een methode, waarbij de emulsie wordt gebro- 
ken door deze te laten vloeien langs de platen, die in water zijn • 
aangebracht, een scheidingsmethodei waarbij een filter van glasvezels, 
keramisch materiaal, en dergelijke wordt toegepast, enzovoort. 

Deze methoden voor het breken van emulsies bezitten het voordeel, 
dat de scheiding in olie en water na het breken van de emulsie gemakke- 
lijk is en een winning van de olie en regenerering van het water ge- 
makkelijker kan worden uitgevoerd. Bij deze methoden is echter de 
deeltjesgrootte, waarbij de emulsie kan worden gebroken, beperkt. Zo 
worden deze methoden in het algemeen toegepast voor het breken van 
emulsies met een deelt jesgrootte van meer dan 50^u. 

Voor het breken van emulsies met deelt jesgrootten van minder dan 
10^u zijn daarentegen in hoofdzaak chemische methoden toegepast. Tot 
dergelijke chemische methoden behoren een scheiding door vuitzouten, 
een scheiding met een coagulatiemiddel, een extractie met een orga- 
nisch oplosmiddelt enzovoort maar dergelijke methode gaan gepaard met 
verschillende nadelen, omdat bij deze methoden chemicalien worden 
gebruikt. Zo is bijvoorbeeld bij de scheiding door uitzouten een 
regenerering van het water moeilijk en wordt een grote hoeveelheid 
zouten verbruikt, De scheiding met behulp van een coagulatiemiddel 
veroorzaakt problemen bij de behandeling van het verkregen slib. De 
chemische methoden zijn due ongeschikt voor de behandeling van een 
grote hoeveelheid emulsie. 

De ultvinding heeft nu ten doel een nieuwe werkwijze te verschaf- 
fen voor het breken van emulsies, waarvan men tot nog toe van mening 
was dat deze moeilijk onder toepassing van fysische methoden kunnen 
worden gebfoken, dat wil zeggen emulsies met deelt jesgrootten van 
minder dan 10yU zonder daarbij van chemische methoden gebruik te maken. 
Verder heeft de uitvinding ten doel een technisch uitvoerbare v;erk- 
wijze te verschaffen voor het breken van emulsies in grote hoeveel- 
heden, welke werkwijze op economische wijze en met een goede opbrengst 
kan worden uitgevoerd, Verdere doelstellingen zullen duidelijk v;orden 
uit de volgende beschrijving van de uitvinding. 

Volgens de uitvinding wordt nu een werkwijze verechaft voor hot 
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breken van olie-in-water-emulsies in olie en water, waarbij de verza- 
digde dampdruk van een olie-in-water-emulsie snel wordt verlaagd tot 
een druk, die 3OO tot 152.000 mm Hg lager is dan de verzadigde damp- 
driik, waardoor zich in de emulsie autogeen ontelbare fijne stoorabel- 
len worden, 

De uitvinding wordt bij voorkeur uitgevoerd door een olie-in- 
water-emulsie via tenminste SSn mondstuk te ejecteren in een kolom, 
die onder een druk van 3OO tot 152.000 ram Hg, bij voorkeur 500 tot 
76.000 mm Hg beneden de verzadigde dampdruk van de emulsie wordt 
* gehouden, waardoor zich in de emulsie autogeen ontelbare fijne stoom- 
bellen vormen. 

In dit geval bedraagt de inwendige diameter van het mondstuk 
op geschikte wijze 0,1 tot 10 mm en bij voorkeur 0,5 tot 3 ram. Indien 
de inwendige diameter minder dan 0,1 mm bedraagt is de bellenontwikke- 
ling klein, terwijl indien de diameter meer dan 10 mm bedraagt, de af- 
meting van de bellen te groot wordtv waardoor de uitvinding niet op 
volkomen.effectieve wijze kan worden uitgevoerd* De ejectiesnelheid 
van de emulsie uit het mondstuk bedraagt op gesehikte wijze tenminste 
3 m/sec en bij voorkeur 5 tot 30 m/aeo. Indien de snelheid minder dan 
3 m/sec bedraagt, ia de bellenontwikkeling niet voldoende* De uitvin*- 
ding kan ook worden uitgevoerd door een olie-^in-water-emulsie in een 
autoclaaf te brengen en de emulsie op zodanige wijze te verhitten, 
dat de verzadigde dampdruk van de op deze wijze verhitte emulsie 
300 tot 152.000 mm Hg hoger is dan de atmosferische druk, waarna men 
de stoom in de autoclaaf snel in de atmosfeer laat ontsnappen, waarbij 
dbor zich in de emulsie autogeen ontelbare fijne stoombellen vormen, 
waarna de autoclaaf wordt gesloten en het verhitten, ontspannen en 
sluiten worden herhaald. 

Verder kan de uitvinding worden tdtgevoerd door een olie-in- 
water-emulsie in een aut6claaf te brengen, de emulsie te verhitten en 
de stoom in de autclaaf aan te atmosfeer te laten ontsnappen onder 
een verminderde' druk, die 3OO tot 152.00 mm Hg lager is dan de verza- 
digde dampdruk van de emulsie, waardoor zich in de emulsie autogeen 
ontelbare kleine stoombellen vormen, waarna men de autoclaaf sluit en 
het verhitten, ontspannen en sluiten herhaalt. 

Het breken van een emulsie kan daorentegen niet gemakkelijk 
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vorden uitse..erd door .».oudise ororverhitt, atoo» in ! 
to px^atson of do o.ul=io oenvoudls to verhltten, .oal= d.t g.^rux-j 

■'•"Toorr :rorr :: wo.^... ..^.^n. — 

i„lohtlng.n vordo- seWkt. .oals weorg.govou .13= in fig- L 2. J, ,5 
t!n 5. in fis. 1 S»« .et verv*3.inssci3fer 1 do toovoor van 
aan, torvijl iet vervijzinssoidfor 2 eon dr^ogemep aangooft, d 
„.;ui« .can vordon .oor .et regolen van de dr* van -'^-J' 
!en kolc» 3 binnentroodt. lege rui«te ^ in de kolo« J «ordt oneer 
een drvk geho«.den, die JOO tot 152.000 m, Hg lager is d«. d. ver.a- 

.de stoo^dru. van de e.ul.ie. die via de laep Z in ^« 
tr!.dt. .e lege rni«te kan 00k op een gewenst, dru. wordon ge. udo 
door hi.r«e. een condenaor t. verUndon, .oals aangegeven -- J^-J' 
Zodra de e«ulaie via d, toevoer 1 en d. Klep 2 in de -^'l- " 
getreden, ontvikUelen zio. in .et onderste gedeelte 5 van do ^ ^» ;15 
■ onteUar. tijne l>ellen en wordt de e.nlsie gebroken, terwxol de.e naax ^ 
::tt"nat. gedeelt, 6 v«. de .olo. naar .oven sti.gt. Oliedrnppels, : 
dl. .ich bij hat brokon van de emnlsie ontwiWcelen, "^o.U. de , 
kolo» Via een vloeiatofafvoer 9. 0„ de druk in de lege rui.t 4 in de ^ 
'1 ken ccn.ta«te vaarde t. houden wordt de da.p nit de kolo. afge- 
'oerd Via .en dm.;r,gem.p 7 en een afvoer 8. 0. de ^^^l--; J ° ; 
h.t breken d. emulsl. noodzakeliJK zijn in een zo groot BOgeli ke 
revee^eldTn de e.nl.ie t. verkri.gen. kan de Hoogto H van de .olo« : 
„ord.n opgevoerd. Indien d. hoogte E, z.als weergeg.ven in tig. 1. 
r,t.r w«dt g.koz.n «. de bo» van d. druk in de leg. rui.te 4 en d , 
« . Iol«. J. ov.r.,..o.t ».t de hoogte H 3OO tot 152.000 .» Hg kl 
."r«^rdt ;..«>kt dan d. verzadigd. da^pdruk bij d. regelklep 2, wordt 
rhrle* .Ite i.t. b.v.n d. onaerzijde 5 van d, kolo. een groot aan- 
Tal lien ontwikkeld. di, langzaaB langa de hoogte H van de koi™ 
opitilgen. vaardoor d. v.rblijftijd d. fidne hellen langer wordt. 
Z bL.nt. dat ,.n groot «.tal h.ll.n in d. .»nlai. aanwezig 
.n d. «.«lBi. »p- .ft .otlCT. vijz. kan vorden g.l>rok.n. 

pig. Z toolt ..n inriohting .«.i« dri. van d. inriohtingen voo 
hot broke, van de emulaioa. zoals w..rgegeven in fig. 1, i" =er.e «e^. 
elkaar zijn verbonden. ^ . a^^^^ 

ng. 3 toont een inriohting «or hot br.k.n van een e.»laxe. dx. 
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op een hoge temperatuiir en onder een hoge druk verkeert, of een inrich- 
ting voor het breken van een emulsie door deze op een hoge temperatuur 
en onder een hoge druk te brengen* In dit geval wordt het breken van 
de emulsie uitgevoerd gelijktijdig met het winnen van de energie, die 
in de emulsie aanwezig is, met behulp van een energiewinningspomp. 

In fig# 3 geeft het verwi jzingscijf er 1 een toevoer van emulsie 
aan, het verid-jzingsci jf er 2 een energiewinningspomp, het verv.d jzings- 
cijfer 3 ^^n kolom voor het breken van de emulsie en het verv;i jsings- 
cijfer 6 een toevoer van de vloeistof , waarvan de druk met behulp van 
10 de energiewinningspomp wordt verhoogd, De fig. ^ en 5 sullen in de 
onderstaande voorbeelden nader worden beschreven. 

De uitvinding is bijzonder doeltreffend voor het breken van 
emulsies van verwarmd water, in het bijzonder heet water. Het breken 
van een emulsie van warm water op een temperatuur van 50 tot 70^C kan 
15 worden uitgevoerd door de emulsie in een atmosfeer onder druk of onder 
verminderde druk te brengen om stoom uit de emulsie te ontwikkelen. 
Zelfs in het geval van een emulsie op kamer temperatuur , zoals een smeer- 
middelolieeraulsle, die uit een compressor wordt verkregen, een snij- 
olle-emulsie , enzovoort, kan het breken op zeer economische wijze 
20 worden uitgevoerd door gelijktijdig een warmteuitwisselaar , energie- 
winningspomp, enzovoort te gebruiken. 

De uitvinding wordt nader beschreven aan de hand van de volgende 
voorbeelden, die alleen ter toellchtizig dienen en geen beperklng in- 
houden. 

25 De in de voorbeelden vermelde "doorzichtigheid" geeft een hoogte 

van een waterlaag (in mm) aan, waarbij een Nr. 5 typ^i dat met de 
bodem van een doorzichtigheidsmeteiv^is verbonden, duidelijk zichtbaar 
bqgint te worden. 
Voorbeeld I , 

30 Een emulsie van licht die in water met een oliegehalte van 

5000 dpm, een pH van 6,5 en een doorzlchtigheid van 5 mm wordt gebro- 
ken onder toepasTSing van de in fig, 1 weergegeven inrichting. 

Als kolom 3, zoals weergegeven in fig, 1, wordt. een stalen kolom 
gebruikt met een inwendige diameter van 50 mm en een hoogte van 5000 ram. 
35 Het breken van de emulsie zal nu nader worden beschreven aan de hand 

van fig. 1. De klep 7 wordt geopend om het inwendige van de kolom onder 
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atmosferische druk te brengen. De bovenvermelde emulsie wordt dan op 
een temperatuur van 120^0 via de toevoer 1 en de klep 2 in de kolom 3 
geejecteerd met een snelheid van 30 tot 60 l/uur. De emulsie v/ordt in 
de kolom gebroken en gescheiden in water en olie, die men via een 
vloeistof afvoer 9 laat weglopen^ met behulp van een v/armteuitwisselaar 

5 

tot kamer temperatuur afkoel^; en terugwint. 

Met betrekking tot de kwaliteit van het water kan worden opgemerk 

het 

dat na het breken van de emulsie verkregen water een oliegehalte van 
3 dpm, een pH van 6,8 en een doorzichtigheid vsui 1000 mm of meer bezit 
en zeer helder is. 

10 

Vergeli.jkend voorbeeld » 

In plaats van de emulsie bij een temperatuur van 120^0 in de 

kolom te isjecteren, zoals beschreven aan de hand van fig. It v;ordt de | 

emulsie eerst in de kolom gebracht, waarna gedurende 20 minuten stoom j 

op een temperatuur van 120^0 in de emulsie wordt geblazen met een L 

15 

snelheid van 5 l/min# Het verkregen water bezit een oliegehalte van > 
1000 dpm en een doorzichtigheid van 10 mm. De emulsie is vrijv/el niet ; 
cen. 

Voorbeeld II 



gebroken. I 



Men brengt 700 ml van een emulsie van stookolie in water met ^^^i^^ 
oliegehalte van 5000 dpm, een pH van 6,5 en een doorzichtigheid van 
van 5 mm in een autoolaaf met een capaciteit van 1 1, die men daarna 
afsluit. De autoolaaf wordt dan met behulp van een oliebad verhit. 
Wanneer de temperatuur in de autoolaaf tot 110^0 is verhoogd, opent 
men de stoomafvoerklep 7 gedurende 5 min. om de stoom in de autoolaaf 
af te voeren in de atmosfeer. De stoomafvoerklep wordt dan weer geslo- 
ten, waarna de autoolaaf opnieuw mpt behulp van het oliebad wordt 
verhit. Wanneer de temperatuur in de autoolaaf weer tot IIO^C is 
verhoogd, laat men de stoom weer ontsnappen, zoals bovenstaand beschre 
ven. Nadat de bovenbeschreven behandeling van het verhitten van de 
emulsie en het verwijderen van stoom vijf malen zijn herhaald om de 
emulsie te brekenV bezit het verkregen water de volgende kwaliteit: 
oliegehalte van 5 <ipni of minder; pH van 6,8 en doorzichtigheid van 
50 mm of meer. 

Voorbeeld III 



Aan de hand van dit voorbeeld wordt het breken van een emulsie 
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emulsie 



beschreven door warm water op een temperatuur van 70 C in een atmos- 
feer onder verminderde druk te brengen# 

Zoals weergegeven in fig. ^ worden twee autoclaven met een capa- 
citeit van 1 1 met elkaar verbonden via een leiding, waarin een afslui- 
ter is opgenomen. In SSn van de autoclaven (1) brengt men 700 ml van 
een emulsie van kerosine in water met een oliegehalte van 5000 dpm, 
een pH van 6,5 en een doorzichtigheid van 5 mm* waarna men deze emulsie 
met behulp van een oliebad 3 op een teraperatuur van ongeveer 70 C 
verwarmt. Be afsluiters k en 5 zijn gesloten, teri/ijl de afsluiter 6 
10 open is en de toevoer verbonden wordt met een vacuumpomp 7t v/aarmee 

in de andere autoclaaf 2 een verminderde druk van 10 mm Hg wordt ge- 
trokken. V/anneer de temperatuur in de autoclaaf 1 tot 70^0 is verhoogd 
en in de autoclaaf 2 een druk van 10 mm Hg^fereikt, v/ordt de afsluiter 
6 gesloten en de afsluiter k geopend. Nadat men de autoclaven gedurende 
15 10 minuten heeft laten staan in de toestand, waarbij de afsluiter k 
geopend en de afsluiters 5 en 6 gesloten zijn, wordt de afsluiter k 
gesloten en de afsluiter 6 geopend. De bovenbeschreven behandeling, 
dat wil zeggen (1) het verhogen van de temperatuur in de autoclaaf 1 
tot 70°C, (2) het verlagen van de druk in de autoclaaf 2 tot 10 mm Hg, 
20 (3) het openen van de afsluiter 4 en (^) het verminderen van de druk 

in de autoclaaf 1 worden vijf malen herhaald om de emulsie te broken. 
Na het breken van de emulsie bezit het verkregen water de volgende 
kwaliteit: oliegehalte van 5 dpm of minder, pH van 6,8 en doorzichtig- 
heid van 500 ram of meer. 
25 Voorbeeld IV 

Een emulsie van lichte olie in water met een oliegehalte van 
5000 dpm, een pH van 6,5 en een doorzichtigheid van 5 mm wordt gebro- 
ken onder toepassing van een inrichting, zoals weergegeven in fig.5» 
\ De inrichting bestaat uit een stalen kolom 1 met een inwendige 

30 diameter van 50 mm en een hoogte van 3OOO mm, een mondstuk 2, een 

vloeistofafvoer 3 en een condensox>-^, die met de kolom is verbonden. 
Eet mondstuk .2 Tjeait twee openingen met een diameter van 1 mm. De 
druk in de kolom kan worden gevarieerd van een verminderde druk tot 
een verhoogde druk met behulp van een drukregelinrichting 6. De druk 
35 wordt met behulp van de inrichting 6 meer in het bijzonder geregeld 

via een stromingsregelklep 7 en vacuumpomp 10, die met een verbindinge- 
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leiding 5 is verbonden. ( In fig. 5 geven de gebroken lijnen een elek- 
trische schakeling of drukregelboxizen aan). De druk in de kolon 1 
vordt op 760 mm Hg ingesteld door de hoeveelheid water, die de conden- 
sor k binnentreedt, te regelen met behulp van de stromingsregelklep 7- 
Het koelmeditun, zoals water, dat door de condensor k wordt geleid, 
treedt de condensor binnen via een toevoer 8 en de stromingsregelklep 
7 en wordt via afvoer 9 afgevoerd, De bovenvermelde emulsie v;ordt via 
de openingen in het mondstuk 2 geejecteerd in de kolom 1, waarin de 
inwendige driik op de bovenbeechreven wijze is ingesteld. Er vortnen 
zich in de emulsie autogeen ontelbare fijne bellen, waardoor de emul- 
sie onder vorming van druppels wordt gebroken. De op deze v/ijse gevorni 
de druppels stijgen door de kolom naar boven tezamen met het bij het 
breken van de emulsie gevormde water en worden via een vloeist of afvoer 
3 afgevoerd. . 

Het water, dat na het breken van de emulsie \irordt verkregen, 
bezit de volgende kwaliteit: oliegehalte van 3 dpm, pH van 6,5 en door- 
zichtigheid van 1000 mm. 
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CONCLUSIES 

1. Werkwijze voor het breken van een emulie van het olie-in- 
water-type in olie en water 5 met het kenmerk, dat men 
de verzadigde dampdruk van een olie-in-water-emulsie snel verlaagt- 
tot een driik, die .3OO tot 152.000 mm Eg lager is dan de verzadigde 
dampdruk, waardoor zich in de emulsie autogeen ontelbare fijne 
stoombellen vormen. 

2. Werkwijze volgens conclusie 1 , m e t het kenmerk 
dat men een olie-in-water-emxilsie via tenininste een mondstuk ejectee 
in een kolom, die onder een druk van 3OO tot 152.000 mm Hg beneden de 
verzadigde dampdruk van de emulsie wordt gehouden, waardoor zich in 
de emulsie autogeen ontelbare fijne stoombellen vormen. 

3. Werkwijze volgens conclusie 2, met het kenmerk 
dat men de emulsie uit het mondstuk ej.ecteert met een snelheid van 
tenminste 3 m/sec* 

k* V/erkwijze volgens conclusie 2 of 3, met het ken- 
m e r k« dat ,men de druk In de kolom regelt door koeling met behulp 
van een condensor« die met de kolom is verbonden* 

5. Werkwijze volgens conclusie 1,met het kenmerk 
dat men een olie-in-^water^-emulsie in een autoclaaf brengtt en de 
emulsie op zodanige wijze verhlt^ dat de verzadigde dampdruk van de 
verhitte emulsie 3OO tot 132.000 mm Hg hoger is dan de atmosferische 
druk en men de stoom in de autoclaaf snel in de atmosf eer laat ont- 
snappen» waardoor zich in de emulsie autogeen ontelbare fijne stoom- 
bellen vormen, waarna men- de autoclaaf af sluit en het verhitten, ont 
spannen en sluiten herhaalt. 

6. Werkwijze volgens conclusie Ifmet het kenmerk 
dat men een olie-in-^water-emulsie in een autoclaaf brengt, do emulni 
verhit en de stoom in do autoclaaf nnoX Xtxnb ontnnappnn nntx /ilmon 
feer onder een verminderde drulc, die 3OO tot 152»000 mm Hg lager is 
dan de verzadigde druk van de emulsie f waardoor zich In de emulsie 
autogeen ontelbare fljne stoombellen vorment waarna men de autoclaaf 
sluit en het verhitten $ ont spannen en sluiten herhaalt. 
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